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PatentansprUc. he: 



^i-neq Kthvlencopolymers zur Yer- 
tU Verfahren zur Herstellung eines Athyie P ^ 
^ wendung als T^ib- und HeiziMfUeBverbesserer . mxt Hxlfe 

. -«.,-o*-oT.a worin das Copolynser exn 
ein.s radilealiscwn * ^^..^i^el) von 1 000 

Dur=hsc«.ltts»olekularg...cht (Zahlenn 

H-i«« SO OOO aufweist und sich im wesentxxuu 

- ^ • = Tr«t#»rs Oder Gemischs von ?o ois 
Monomer s.nfiLmlicb exnes Esters caei- ^ c -QL- 

* ^« mifc 70 bis 1 Moist eines C, bxs C^^g-O^ 
qq MolJ dieses Esters mit oxo ^ * 

99 no±> ax wobei der Ester die allgeaeme 

Konoolef ins, zusaaraensetzt . wooex «x 



Forrael 



H 



f 



c = c 

t « 

besitat, worin 



(a) R» .in «a.«r.toffatom cd.r einen Methylrest, 

(b) r2 den Reot -OOCr' Oder -OOOR , ^ 

(c) r' ein Was=«.«rrato» Oder -COOR and , 

(d) r' ein Wasserjtorratom Oder einen Cj- bia c,^ Alkylre 

tedeuten ... i.^„et, dae man di.^o 

iLI ^n'rten I.»aunea»ittel bei elner T^peratur 
von 66 bis ITT^'C unter Vex^endung ei.es ^-^--^X 
leslichen initiators mit einer Halbwertszeit bex 110 
von unter 6 Stunden und der allgemeinen Pormel 



0 



p-C-C-O-R' 
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worin R und R' jeweils ein Kohlenwasserstof f rest mit 2 hir- 
20 C-Atomen bedeuten, wobei der Initiator insgesamt ^ bis 
2ft C-Atome cnthSD.t, polymerisiert • 

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzcichnet , daB nan 
3 bis 20 Molanteile Xthylen und als anderes Monomer einen 
Ester einsetzt. 

, Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , daB mar 
als Ester einen Vinylalkoholester einer C^- bis C^^-^!ono- 
carbonsSure einsetzt, 

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dali Tnai 
als Ester Vinylacetat einsetzt. 

5. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daA man die Monomere bei einer Temperatur 
von etwa 93 bis 120°C copolymerisiert und einen Initiator 
einsetzt, worin R und R* Alkylreste mit etwa A bis 12 
C-Atocen sind , vobei die GeEanitanzahl an C-Atoraen 6 bis 
18 betrSgt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, caE ma 
als Wsungsmittel Cyclohexan, als Ester Vinylacetat und 
als Initiator t-Butylperoctoat verwendet, 

7. Verfahren nach Anspruch 1 zum Copolymerisieren vcn ctv 

3 bis 20 Molanteilen Athylen je Molanteil Vinylacetat ant 
Biidung eines stockpunkterniedrigendcn Copolymers ^Lz 
.'-n-^ MoleW.LargeKicht von etwr. 1 000 bis 5 OOO, dadurch 
re; ennzeichnet, daft man das Xthylen und das Vinylacetat 
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«m,-t-el bei einer Te.nperatur von etwa 93 b 
in einem Losungsmit»,ei oe-"- ^j. r^-Jt--- a co- 
in e_uc o R,,tvloeroctoat ais xnit^ai.o. 
120°C unter Verwendung von t-Buty Iperocx; 

c:^polyn:erisiert • 

copolyoer. .erc=s«U. nach eine. der An=pra=h= 1 bi, 7 . 
fikatcrs des Ansprucns 3. 
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Achy lencopolyrTiere , Verfahren zu deren Kerstellung 
una dieselben enthaltende Destillatole 

Die Erfindung betrifft Copolymere mit /tthylenrQckgrat , 
De3 tillatolgernische , die diese Copblyners. enthalten und 
ein verbes3ertes Verfahren zur Herstellung dieser Copolyniere 
2ur Verwendung als Stockpunkt erniedriger und FlieEverbessere 
rOr Destillatole, bei dem unter Verwendung eines Ester- 
peroxias radikalische Pol^Tnerisation stattfindet. Die Co- 
polyriere enthalten etwa 3 bis ^0 Molanteile Xthylen je 
1 Molanteil eines ungesSttigten r4onomers, das kein Athylen 
ist, und besitzen ein Durchschnit t smolekulargewicht 
(Zahlenmittel) vcn etwa 1 COO bis 50 000. 
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Die handelsUblichen interessantesten athylenhaltigen 
StockpunkterniedriEer and FlieEverbesserer fUr ^^^^J^^J" 
.1 sind Copolyn^ere aus Rthylen and Sthylenxsch ungesattxgten 
Estermonomeren. wie die Copolymere vcn Athylen und Vxnyl- 
alkoholester, insbesonder.e Vinylacetat. d.e xn der T chniK 
wohlbekannt sind. Beispielsweise beschrexbt dxe ^^-PS 
3 0U8 .79 Copolyn:ere aus Xthylen und C3- bxs ^5"^^ ^J^^^^^' 
. B Vinylacetat ,mit Molekulargewichten von etwa 1 000 bxs 

3*000 gem..2. der Hethode von K. Rast zur ^^^'^'^''''^ ^'''l^^^^ 

-cc inqi -^727 (1922)), al3 Stock- 
Molekulargewichten (Ber.-55, 1051, 3727 US . 

'le, Diesel- und DUsentreioSle . Die Copoly.ere der Be"P-^l= 
die^e^ r.tents .erden durch radiV-alische Kataly.e unte. Ver 
„endun. von ditertiSre» Butylperoxid als X"-^^'^- 
(obelaich das patent jeden Peroxidkatalysator lehrt) be. 
ie^peraturen von 138 bis 171°C in einem L»sun^s...tteX he,-..- 
; ellt Die US-PS 3 131 l68 beschreibt ein radikalisches 

e. :;en .u. He.stelluns von 
als stocl-punkterniedriger fttr nittlere Deatillate 

r ode;-H:;an. irsendeme. Pe.oxidverbindun. als^ 

TtaC ator, jedocb vorxugs«else ditcrtiSres Butylperc. d.. 
„ ; be Con .us.t.licne„ StHylen zur Beaktion «.h..n. 

. US-PS 3 093 623 beschreibt noch em 

nL e Ve'.^Ihran zur Herstellung dieser Xtbylen-Viny laceta 
.naeres .e. „,ittlere Destillate durch konc- 

Stockpunkternxearxger 

nuierliche Zugaoe von Vxnyl ^.^.^..eibt Xthylen- 

Verlaufs der ReaKtxon. US-PS 3 

Vinylacetat-Copolymere .it Molekulargewichten von 3 .00 bxs 
7 000 als V.I.-Verbesserer fUr SchmierSle. 
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In jGngerer Zeit bescnrieben GB-PSS 1 263 151 und 1 263 152 
eine Verbesserung gegenaber den vorscehend genannten US-PSS 
unter Anwendung einer Polymerisati onstemperatur unter etwr 
130°C und Verwendung von Acylperoxid als Initiator, in Gegen- 
satz 2U den Alkylperoxid, wie tertiSrem Butylperoxid , und 
hSberen Temperaturen, wie sie bei den vorstehend genannten 
US-PSS angewanat warden. Nach den Verfahren dieser GL-PSS 
fand man, dafi das Ausnafi an Xthylenverzweigung beachtlich 
verringert worden war und die durch dieses Verfahren herge- 
stellten Copolymere in allgemeinen Qberlegene Stockpunkt- 
erniedriger und FlieBverbesserer waren gegenUber den bekannten 
CoFolyaeren. die bei hOheren Temperaturen nit Alkylperoxiden 
hergestellt worden waren. Speziell solche Copolymere. die 
rait Alkylperoxiden und bei hohen Temperaturen hergestellt 
rorden sind, sind zwar sehr wirksam bei der Behandlung von 
Destillataien zur Herabsetzung des Stockpun'^tes » bilden 
aber hfiufig Wachskristelle mit TeilchengrSfien von 1 mm bis 
zu 2,54 cm als grSate Dimension, je nach genauer Art des 
Destiilatais, z.B. Herkunft des Rohproduktes , Enge des 
Siedebereiches etc. WShrend das behandelte Destillatai, 
das dieee grofien Wachskristalle enthSlc, einen Stockpunkt 
aufweist, der wesentlich unter den ursprQnglichen Stock- 
punkt des unbehanrtelten 5ls liegt, tendieren in vielen 
Fallen die grofien Wachskristalle dazu, die Filcerein- 
richtungen und die normalerweise bei Tankwagen und Treib- 
und Heizeilagersystemen verwendeten Leitungen zu verstopf -sr., 
wenn das 01 unter seinen TrUbungspunkt abgakUhlt wird, 
selbst oberhalb seines Stockpuuktes . Somit wird, wenn dan 
den Stockpunkt -err.iedriger enthaitende Ol gekUhlt wird, 
der TrUbungspunkt (der Punkt , bei deir. das 51 aufgrund der 
Kristallisation von Wachs trUbe wird) im allgemeinen bei 
eir.er Temperatur erreicht, die wesentlich oberhalb des Htock- 
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punktes (der Punkt . bei dem cas ol nicht raehr ohne weitere 
gegossen werden kann) liegt. Folclich sind Ole unterhaib 
ihres Trabunespunktes und oterhalb ihres Scockpunktes :rwar 
gieSbar, jedoch kOnnen gleichseitig die sich bilienden 
Wachskristalle, wenn sie zu groa sind. die vorstehend gena 
FiltereinrichtunEen verstopfen. Mit Hilfe der Copolymer5- 
cierung von Sthylen and Vinyiacetat bei einer niedrigen 
Temperatur mit den Acylperoxiden dieser GB-PSS war es mQg- 
lich, gute Stockpunktherabsetzungen und zusStzlich die 
Sildung kleinerer Wachskristalle wShrend der Abklhlung do£ 
behandelten Oles zu erzielen- 

Die vorliegende £rfindung stellt eine weitere Verbesserung 
der beiden vorstehend beschrieber.en bekannten Verfanrcr.. 
d (1) Yerwendung von Alkyliieroxid und hohe Ttrnpi 

turen Oder (2) Acylperoxide und niedrige Temperaturen , dai 
Die vorliegende Erfindung verwendet sor,.it ein Esterperoxic 
das im aligeneinen hShere Ausfceuten an Folyr-.er je ei-'ige- 
setztes Peroxid ergibt als jedes der beiden bekannten Ver- 
rahren (1) und (^). Dies ist vichtig, da die Kosten des 
vei->rauchten IniT^iators eine reiativ hohe Ausgabe bei 
der industriellen Herstellung dieser Poiymeren ist. Au£er- 
dein kann cas «Hrf indungsgen-.££e Esterperoxidverf ahren ein 
Polymer ergeben, das bessere Loslichkeicseigenschaften 
Olkonzenhraten bei niedrigen Tenperaturen zu haben sche:.n 
als annliche Polymere, die nach dem vorstehenden Acyipero 
verfahren, d.h. (2), hergestellt warden. Diese Eigenschaf 
ist wichtig bei der Handhabung und Lagerung von ?olyrr,r- 
konzentraten, so daB Abscheidung cder Sedirrx-ntbildung v..r 
.Tiieden wird. Die WirksaniKeit der erf indungsEemJifi her£'_-3':e 
Polyraere bei der Verbesserung der FlieSeigenschaf ten 
DestillatSlen scheint im allgerr^einen den Polyrr.eren, die n 
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. - -^t d=r Acyioeroxid hergestellt 

zu sein und denjenigen, die r.it Q—. J- - 

>-urden, gleich zu sein. 

■fjurz gesagt konnen die Esterperoxide .verglichen mit Alkyl- 
oder Acylperoxiden.die Initiatorkosten bei der Polymeri- 
sation beachtlich vei-ringern und konnen Polymere ergeben. 
lie genauso wirksa.T. bei der Flie£verbesserung smd, wie 
ciejenigen. diernit Acylperoxiden hergestellt warden, jedoch 
.it guten Loslichkciten in Konzentraten und k6nnen Polymere 
ersecen, cie bessere FlieAverbesserer sind als Polymere, 
lie -it Alkyiperoxiden hergestellt vi-urden. 

Die erfindungsgenSSen Polymere bestehen im wesentlichen 
aus etwa 3 bis 40 und vorzugsweise 3 bis 20 Molanteilen 
ithvlen je Molanteil eines athyienisch ungesSttigten Mono- 
r:ers, wobei das letztere Monomer ein einzelnes Monomer Oder 
ein -Gemisch solcher Konomeren in beliebiger Proportion sexn 
kann, wobei das Polymer ailSslich ist und ein Durchschnitts- 
=olekulargewicht (Zahlenmitt-.el) von etwa 1 000 bis etwa^ 
yj coo und vorzugsweise etwa 1 000 bis etwa 5 000 aufweist, 
ge-essen mit Hilfe von Dampf phasenosmonetrie , beispielsweise 
ur.ter Verwendung eines Mechrolac-Dampf phasenosmometermodells 
3i0 A. 

Die nit cem Athylen copolymerisierbarsn ungesSttigten Mono- 
iDeren enthalten ungesSttigte Mono- und Diester der allgemeinen 
Forme 1 ^ 

H 

t I 

C = C 

r2 r5 
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1 2 
worin R ein Wasserstoffatom ocier einen Methylrest, R 

h i\ ii 

den Rest -OOCR Oder -COOR bedeutet, worin R ein Wasser- 

storfatom Oder eineC^* bis C^g, vorzugsweise eineC^ bis C^^ 

gerad- oder verzweigtkett ige Alkylgruppe ist und r3 ein 

h 

Wasserstoffatom oder den Rest -CCX}R bedeutet. Das Monomer 
schliefit, wenn R**" und R*^ Wasserstoff und R -OCCR^ bedeuten, 
Vinylalkoholester von C^- bis C^^-MonocarbonsSuren, vorzugs- 
weise C^- bis C--Monocarbonsauren ein. Beispiele ftlr 
solche Ester sind Vinyla.cetat ^ Vinylisobutyrat ^ Vinyllaurat, 
Vinylinyristat oder Vinylpalmitat . Wenn R -COOR^ xst, 
gehQren zu d\esen Estern Methylacrjlat , Methylmethacrylat , 
Laurylacrylat , Palmitylalkoholester von Of-MethylacrylsSure j 

Oder ^-Oxo-a ike.: molester von Methacryls^ure • Beispiel 

1 2 3 

fUr Monomere, worin P ein Wasserstoffatom und R und R-"^ 

-COOR^-Reste bedeuten, sind Mono- und Diester von ungesattig- 

ten DicarbonsSLuren, wie Mono-C^^-oxofumarat , Di-C^ ^-oxof umarat 

Di-isopropylrhaleat , Di-laurylf umarat oder Xthylmethyl- 

fumarate, 

Wie vorstehend bereits ausgefQhrt, werden 3 bis 40 Mol 
Athylen je Mol des anderen Monomers verwendet, wobei das 
SLndere Monomer vorzugsweise ein vorstehend beschriebener 
Ester Oder ein Gemisch aus etwa 30 bis 99 Mol% Ester und 
70 bis 1 Mol? eines C^- bis C^g-, vorzugsweise Cj^^- bis 
C^^-verzweigt- oder geradkettigen CtMonoolef insist • 
Beispiele fUr solche Olefine sind Propylen, n-Octen-1 oder 
n-Decen-1. 

Im allgemeinc-jr: lar.^^^u sich die Pclyr.erisaticnsn Vjie folgt 
durchftthren: Das LiJsungsmittel und ein Teil des ungesSttigten 
Esters, beispielsweise 0 bis 50, vorzugsweise 10 bis 
30 Gew.-S der Gesamtmenge an in der Masse vervendetem 
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ungesSttigtem Ester werden in ein mit einen RQhrer ausge- 
stattetejs nichtrostende^ StahldruckgefSS gegeben. Die Tempera- 
tur des Druckgef&Bes wird dann auf die gewQnschte Reaktions- 
temperatur und das GefSS mit Athylen auf den gewQnschten 
Druck gebracht. Der Initiator und die zusStzlichen Mengen 
an ungesSttigtem Ester werden dem GefSB kontinuierlich oder 
zumindest periodisch wShrend der Reaktionszeit zugesetzt, 
wobei die kontinuierliche Zugabe ein homogeneres Copolymer- 
produkt ergibt als die Zugabe des gesamten unges^ttigten 
Esters zu Beginn der Reaktion. Auch wahrend dieser Reaktions- 
zeit wird in den MaBe, in dem Xthylen bei der Polymerisations- 
reaktion verbraucht wird, zusStzliches ithylen durch einen 
Druckregulator zugef Qhrt , urn dsn gewQnschten Reaktionsdruck 
wSLhrer*^ der gesamten Zeit ziemlich konstant zu halten, 
Nach Beendigung der Reaktion wird die riQssige Phase des 
DruckgefiBes destilliert, ua das Losungscaittel und andere 
fiachtige Bestandteile des Reaktionsgemischs zu entfernen, 
wobei das Polymer als Riickstand verbleibt, 

Im allgemeinen werden, bezogen auf 100 Gewichtsteile des 
herzustellenden Copolymers , etwa 100 bis 600 Gewichtsteile 
Lfisungsmittel und etwa 0,1 bis 5, beispielsweise etwa 0,5 
bis 3 Gewichtsteile Initiator verwendet. 

Das Ldsungemittel kann jedes Am wesentlichen nichtreaktive 
orgaaische Lasungsmittel sein, das cine Piassigphasenreaktion 
herbeifflhrt und das den Initiator nicht vergiftet oder 
auT andere Weise die Reaktion stOrt. Beispiele solcher 
verwendbarer Lasungsmittel sind C^- bis C^^-Kohlenwasser- 
stoffe, die arcnatisch sein kOnnen, wie Benzol, oder Tdluol, 
aliphatisch, wie n-Heptan, n-Hexan, n-Oc^an oder laooctan 
Oder cjcloaliphatisch^ wie Cyclohexan oder Cyclopentan. 
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Verschiedene polare Lcsur5:snit tcrl konnen ehenfalls vervendet 
werden, wie beis; ielsweise Hydrocarby lester . Sther u-.d 
Ketone ciit ^ bis 10 C-Atomen, wie Athylacetat, Methy Ibu tyrat 
Aceton oder Dioxan, Ein tesondf-- :'S bevor^ugtes Losungsrr.ir, tel 
ist Cyclohexan, das leicht zu handhaben ist und eine sehr 
gute Handhabung des Initiators ergibt. 

Die wShrend der Reaktion angev/andte Temperatur liegt ir. 
allgenioinen im Eereich von 66^0 tis 177^C, z.5. 93 C bic 
132^C, vorzugsweise etwa 93°C bis 121^C. 

Bevorzugte radikalische Initiatoren sind seiche, die 
bei llO^C eine Halbwertszeit von weniger als etwa 6 Stunden 
aufweisen. Seiche Initiatoren sind in Kchlenvasserstor : 
16sliche Esterperoxide der allgeneinen Forniel 

0 
tt 

H-C-O-O-R' 

worin R und R' jeweils Kohlenwasserstof f reste, vie Alkyi, 
Aryl, Alkaryl 3der Cycloalkyl, vorzuesweise gerad- ca-r 
verzweigtkettige Alkylreste mit 2 bis 20, z.B. M 013^12 
C-A-omen jeweils sind. Im allgemeinen enthalten die ister- 
peroxide eine Gesantoienge an bis 2H , vorzugsweise 6 bis 
18 C-;.to3iea.Einige spezifische Beispiele solcher Ester sind 
t-Butylperoxypivalat, t-Butylperoccoat (d.h. t-Butyl- 
percxy-2-Sthylhekanoat), t-Butylperoxyisobutyrat , t-Butyl- 
peracetat oder t-Butylperbenzoat . 
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Die angewandten Drucke liegen zwischen 36,2 and 2 111 kp/cm^ 
Jedoch reichen relativ mittlere DrQcke von 50^2 bis etwa 
212 kp/cm im allgeKeinen bei Vinylestern, wie Vinylacetat, 
aus, Im Fall von Estern, die eine hohere relative Reakti- - 
vit£t gegenuber Athylen besitzen, wie Methylmethacrylat , 
stellte man fest, daB etwas hShere Drucke, wie 212 bis 
70^ kp/cm , optimalere Ergebnisse als niedrigere DrClcke 
liefern. Im allgemeinen sollte der Druck mindestens aus- 
reichen, um ein Flussigphasenniedium unter den Reaktionsbe- 
dingungen beizubehalten und die gewQnschte Konzentration 
an gelosten: Xthylen ±m Losungsmit tel aurrechtzuerhalten. 

Die Reaktionszeit h^gt von der Reaktions temperatur , der 
Wahl des Katalysators und dem angewandten Druck ab, die 
ihrerseits in gegenseitiger Eeziehung stehen, Im allgemeinen 
jedoch bringen 1/2 bis 10, gewQhnlich 2 bis 5 Stunden die 
gev/Qnschte Reakticn zum AbschluE. 

Die erf indungsgemSBen Polymere werden im allgemeinen den 
Kohlenwasserstof fdestillatolen in Mengen von 0,001 bis 
2 Gew.-2, allgemein 0,005 bis etwa 0,5 Gew.-?, bezogen aur 
das Gewicht des zu behandelnden Oles, zugesetzt. 

Zu den Kohlenwasserstof fdestillatolen , die mit den erfindungs 
gemSfien Polymeren zun Zwecke der Stockpunkterniedrigung 
behandelt werden, gehoren gecrackte und Rohdest illatOle 
mit Siedebereihen vcn 120 bis ^iOO^C , wie Heiz51 und Diesel- 
61. 

Die erf indungsgeraaBen Polymere k5nnen alleine als einziges 
Oladditiv oder in Kombination rait anderen Oladditiven ver- 
wendet werden, wie andere Stockpunkterniedriger oder Ent- 
wachsungshilf smittel, Korrosionsinhibitoren , Antioxidantien 
Oder Schlamminhibitoren . 
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Beispiel I 



Xthylen aussespUlt. Er wurde her.lnBe- 

wShrend Xthylen bis zu einem Drue jeBperatur 

prcBt wrde. Anscn±3.eo=. ...rcc-hterhalt; n 

und der Oruc. J^^f ^^tratlen OescHwindi, 

«urd»n, 1 ml V.nylacatat ^" „ j.i^ «urden 

r.rarirrr:;:%.a.. ... rrrr:"^- 

und nachden der let.te .^^^^^ Minut. 

eiaeesprit« .orden Karen, ""^^ f ^ " Keaktor- 
auf 105°c gehalten. Dann wards ^"-^ ^'"^"^ ent- 
..3.a„d«ile aur --jf/^-rfer ; "a:e„ a„t„o..en. 

Daa ,,gestreifte E„dprodu« bestand 

Produlct abgestreift. Pas a b ithvlen und Vlnyl- 

aus etwa 1 577 e aines Copolymers aus Whylen 

acetat. 

Beispiele I I.. bis VII 

. . II bis VII warden nach dem allgemeinen Verfahren 
Beispiele II bis vxj. wu „ nruck. Tecperatur 

des Beispiels 1 durchgef Uhrt , auBer daB DrucK, 
Oder Mengen an Peroxid verSndert warden. 
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Vergleichsbeispiele A und B 



Diese Vergleichsbeiapiele wurden unter Anwendung des gleichen 
allgemeinen Verfahrens des Beispiels I durchgefOhrt, ai 6er 
dafi 5^,5 g Dilauroylperoxid, allgemein als Lauroylperoxid 
bezeichnet (ein Acylperoxid)^ ansteile von den 30 g des 
terti^ren &itylperoctoats verwendet vrurden. AuBerdem *mrde 
das Lauroylperoxid (da es ein Feststoff ist) als LSsung, 
gel5st in 757 ml Cyclohexan, zugesetzt, so daB es gepumpt 
werden konnte. 

Konzentrate von samtlichen vorstehenden Polymeren wurden 
dadurch hergrstellt, daS man Gew.-J des Polymers in 55 
Gew.-J eines schweren aromatischen Naphthas (KAN) zur Er- 
leichterung der weiteren Handhabung laste* 

Diese Polymere wurden auf ihr PlieBverbesserungsvennSgen 
bei Temperaturen unterhalb de? TrUbungspunktss in einero 
"Kalt-Filterverstopfungspunkt-Test" (CFPPT) , der im einzelnen 
in Journal of the Institute of Petroleum, Bd, 52, Nr. 510, 
Juni 1966, Seiten 173 bis l85, beschrieben wird, getestet. 
Kurz gesagt wird der Kalt-Filterverstopfungs-Test mit 
einer ^5 ml-Probe des zu testenden Ols durchgef Qhrt , das 
in einem auf etwa -3ft, ^'^C gehalt enen Bad gekUhlt wird. 
Im Abstand von jeweils 1,12°C Temperaturabf all , beginnend 
bei 2,2ft^C oberhalt des TrUbungspunktes ,wurde das Ol mit 
einer Testvorrichtung getestet, die aus einex* Pipette bestand 
an deren unterem Endc ein umgekehrter Trichter angeschlossen 
war. Ober den Trichtcrauslauf war ein Netz mit einer lichtcn 
Maschenweite von 0,0^ mm und einer PlMche von etwa 2,9 cm 
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gespannt. An das obere Ende der Pipette vmrde nat -.ilie 
eine-- Vaxuuxleitung ein Vakuurr. von etwa 177.8 nn/Wasser 
angelest, vShrend das Netz in die Olprobe eingetaucht ward 
Aufgrund des Vakuuns wurde CI durch das Netz hinauf m dxe 
Pipette bis zu einer Markierung, die 20 ml 01 anzexgte , 
gesaugt. Der Test wurde im Abstand von jeweils 1,12 C 
Teaperaturabfall wiederholt. bis das Vakuum aufgrund der 
V^rstopfung des Netzes mit Wachskristallen nicht nehr xn 
der Lage war, die Pipette bis zur vorstehend genannter. 
Markierung zu fUllen. Die Ergebnisse des Tests wurden als 
"Durchfahrbarkeitsgrenze" oder Kalt-Filterverstopf angspunk 
(CFPP) registriert, welches die Temperatur ist, bei aer 
das 01 nicht mehr flieBt. 

Testol A war ein Dieseiai mit einem Siedeb-ereich von etwa 
172 bis 553°C, einem TrUbungspunkt vcn -3 C, einer: Anilm- 
punkt von 75°C, einem spezif iscnen Gewicht von 0,ci93 una 
einer Viskositat von 2.6^ cPs bei 38°C. Dieses 01 ze.gte 
in CFPPT einen Verstopfungspunkt von etwa -2,22 C. 

E^-ne Reihe von Gemischen von 0.02 Gew.-J der vorstehen. 
genannten Polymerkonzentrate in Ol A wurden hergesre... 
Lnn zweifach unter Anwendung des CPPPT-Verfanrens ge.est, 
Die nachstehende Tabelle fafit. die Einzelhe.ten der ..er- 
s^ellung der vorstehenden Beispiele zusammen scwxe a.e 
vlrgleiche A und B zusammen mit den Ausbeuten und WlrK... 
keiten im 7est51 A. 
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Wie aus de. Tabelle ersichtlich ist, ergat die ^--"^^"^j:^" 
t-Butylperoctoat (d.h. t-Butylperoxy-2-athylhexanoat ) h«here 
Poly«eraus.euten je Menge an Initiator als das Dxlaurylperoxxd . 
insbesondere Beispiele I bis VII ergaben Ausbeuten ^0 ^ 
bis 1.5 g Polyn^er je Granun Initiator i« Verglexch zu Dxlauryl 
peroxid, das in den Vergleichen A und B 36.5 b«. 36.1 6 
polyner Gr..^^ Initiator ergab . Da das Molekulargewxcht 
.oxyne. desJenigen von Dilaurylperoxxd 

von Peroctoatperoxxd etwa * desjenigeB _ n^hsn 

ist, konnte nan eine B5%ise Ausbeutesteigerung er^artet haben. 
Die Beispiele V bis VII .eigen jedoch eine viel grOEer 
Ausbeute bei Verwendung von Peroctoat als von , 
MolCulargewichtsunterschieden erwartet vorden ^^^^^^ 
zeitig xeigen die Doppelversuche im CFPPT. da6 «xt dem du. ch 
piroctat hLgestellten Polymer Fliefiverbesserungen erzxelt 
werdenKonnten. die »it denen der »it Dilaurylperoxxd nerge- 
stellten Produkte etwa vergleichbar waren. 
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